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 共振状態の水晶振動子上の試料基板に AFM 探針を接触させると，
接触面のエネルギー散逸や有効的な弾性力の増加により水晶振動子
の Q 値および共振周波数 fRが変化する．試料基板と AFM 探針を接
触させた状態で AFM 探針を走査させると，試料基板の表面構造に
よってエネルギー散逸や有効的な弾性力がさらに変化する．
AFM-QCM では表面の AFM でトポ像を測定すると同時に，QCM に
よるエネルギー散逸像および有効的な弾性力像を取得できる． 
 本研究では，3MHz SC-cut 水晶振動子の中心に HOPG(高配向熱分
解グラファイト)基板を貼りつけた試料を用意し，トポ像と同時にエ
ネルギー散逸像および有効的な弾性力像を測定した．図 1 に Si3N4
探針-HOPG 基板における典型的な表面スキャン像を示す．測定は室
温大気中で行われ，スキャン範囲は 500 nm x 250 nm，分割数は 128 x 
64 である．図 1(a)はトポ像であり，グラファイトの典型的なステッ
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(Scanning Tunneling Microscope, STM)を開発した (図 2.1)[2]．これが大きなブレイク
スルーとなり，走査プローブ顕微鏡 (Scaning Probe Microscope, SPM)を用いたナノス
ケールにおける表面測定が発展していった．さらに 1986年に Binnigらはその STM技術
を応用し，探針-基板間の原子間力を測定する原子間力顕微鏡 (Atomic Force Microscope,
AFM)を開発した．これにより，導電性のない試料基板でもナノスケールの表面測定が可
能になった．さらにはその AFMが発展し，ナノスケールにおける摩擦力を測定する摩擦
力顕微鏡 (Frictional Force Microscope, FFM) が誕生した．このような SPM の発展に
より，ナノスケールの視点から摩擦のメカニズムを解明を試みるナノトライボロジーとい
う分野が確立した．
図 2.1 STMの概念図．トンネル電流が一定になるようにピエゾ素子で高さ制御する [2]．
6 第 2章 過去の研究
2.1 摩擦力顕微鏡 (FFM)
AFM探針と試料基板を接触させ水平方向にスキャンすることで，探針が受ける水平力
や摩擦力を測定できる．これらは水平力顕微鏡 (LFM)や摩擦力顕微鏡 (Frictional Force
Microscope, FFM)と呼ばれる．1987年，Mateらはタングステン探針を HOPG(高配向
熱分解グラファイト)表面に接触させて走査し，探針が受ける水平力から探針-基板間の摩










（b）はラスタースキャンによる原子スケールの摩擦力像である．サイズは 2 nm×2 nmで
あり、原子スケールの摩擦構造が観察できている．明暗は摩擦力の大きさを意味し、摩擦
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図 2.2 摩擦力顕微鏡 (FFM)の概念図 [3]．
図 2.3 (a)7.5 µm，24 µm，56 µm の荷重における摩擦力の探針位置依存．(b)2
nm×2 nmのラスタースキャン像 [3]．
1997年には Mullerらが原子ステップ構造における摩擦力を FFMで測定した [4]．　
測定は超高真空 (UHV)で行われ，試料には HOPG(高配向熱分解グラファイト)，探針に
は Si3N4 が用いられている．図 2.4 はグラファイト表面におけるトポ像およびステップ
構造付近におけるトポと水平力の断面図である．ステップのエッジでは上る時も下る時も








図 2.4 2 nNの荷重で測定された HOPG表面のトポ像 (左)およびトポ像 Z と水平力
FLat の断面図 [4]．　
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図 2.5 水平力の荷重依存性．上図はステップを上る過程，下図はステップを下る過













































る水平励振ダイナミックモード AFM というものがある．2002 年，Preiﬀer らはカンチ
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レバーのねじれ共振モードを利用して Cu(100)基板と水平方向に探針を振動させ，その






図 2.10 Cu(100)基板における (a)周波数シフト像，(b)トポ像および周波数シフト像の断面図．
2.4 ナノインデンター-水晶マイクロバランス (QCM)
ダイナミックモードで水平力を測るもうひとつの方法が水晶マイクロバランス (QCM)
である．1999 年，Laschitsch と Johannsmann は MHz 帯の水晶振動子を摩擦測定に利
用した [9]．水晶振動子を用いた摩擦力測定は，4～100 MHzという高周波で行うため相
対速度が速く，磁気ディスクドライブと近いオーダーとなる．10MHz水晶振動子に曲率
2.5 エネルギー散逸顕微鏡 AFM-QCM 13
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開発した．井上らは水晶振動子上の試料と AFM探針を接触させてナノ接触をつくり，ナ





図 2.12 原子間力顕微鏡 (AFM) と水晶マイクロバランス (QCM) を組合せたエネル
ギー散逸顕微鏡
図 2.13に自己検出型 AFMと 5MHz AT-cut水晶振動子を用いて測定した，いくつか
の基板振幅における (a)荷重N，(b)共振周波数の変化∆fR/fR，(c)Q値の変化∆(1/Q)
の試料位置依存性を示す [10]．振幅は 0.03 - 3 nm の範囲で制御され，そのときの最大




0.27 nmで最大になっているのが分かる．グラファイトの格子定数は 0.25 nmであり，基
板格子とエネルギー散逸・有効的な弾性力との関係性が示唆される．
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図 2.13 AT-cut水晶振動子を用いた測定における (a)荷重 N，(b)共振周波数の変化
∆fR/fR，(c)Q値の変化 ∆(1/Q)の試料位置依存性 [10].
図 2.14はある荷重における (a)共振周波数の変化∆fR/fR と (b)Q値の変化∆(1/Q)，
(c)平均動摩擦力の基板振幅依存性を示す．グラファイト基板とフラーレン C60 蒸着膜基
板の結果を合わせて示しており，両測定とも定性的には同じ振舞となっている．(a)共振
周波数の変化∆fR/fR はグラファイト基板の場合，小さい基板振幅からおよそ 0.2 nmま
では一定の値を示し，その後減少する．C60 の場合は小さい振幅から 0.8 nmまで一定の
値を示し，その後減少する．一方，(b)Q 値の変化 ∆(1/Q) はグラファイト基板の場合，
ピークを示すのは 0.3 nm付近で，C60 の場合は 0.8 nm付近である．0.8 nmは C60 結晶
の [111] 面の格子定数に近い．これらの結果から共振周波数の変化と Q 値の変化は基板
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図 2.14 (a)共振周波数の変化 ∆fR/fR，(b)Q値の変化 ∆(1/Q)，(c)平均動摩擦力
の基板振幅依存性．グラファイト基板 (□)およびフラーレン基板 C60(○)[10]．
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ᄢᝄ᏷ ዊᝄ᏷
Xs(t) = Xs0 cos(!Rt)
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カンチレバーのたわみを検出する方法として STM が用いられた．導電性の AFM カン
チレバーの背面に STM探針を近づけ，その間のトンネル電流を測ることでカンチレバー
のたわみの変位を測定していた [11]．その後半導体のエッチング技術が発達したことによ




カンチレバーには様々な形状のものがあり，主に短冊 (長方形) 型と V-Shaped(V 型)
と呼ばれる三角形型がある．AFMによりトポ像を測定する場合はねじれにくくたわみや
すいバネ定数の小さな V型カンチレバーはよく用いられる．これに対して水平力を測定






















る計算結果と 2％以下の誤差がある．図 4.2，表 4.2に示したカタログ値を用いて，測定
に使用した TR400PSAについて計算すると，
kcal = 0.016 N/m (3.1.2)
となる．パラメータとして E = 1.5 × 1011 N/m2，t = 0.4 µm，d = 30.2 µm，L =
200 µm，b = 166 µm，θ = 22.5◦ を用いた．TR400PSAのカンチレバーのばね定数のカ

























で表される．カンチレバーの先端が δθ 傾くとレーザーの反射光の角度は 2δθ 変化する．
カンチレバーの先端から 4分割フォトダイオードまでの距離を D とすると，スポット位
置の変位 δsは



































となる．研究に使用したフォトダイオード (S5981 浜松ホトニクス) の受光感度は 0.4
A/Wであり，使用した半導体レーザーの出力パワーは 1 mW程度である．また，オペア




0.4 A/W × 1× 10−3 W ∼ 37.5 kΩ (3.1.8)





2pi ×Q2 ×GBW ×R2 (3.1.9)
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ここで C1 はフォトダイオードによって決まる容量であり，Cin は使用するオペアンプ
の入力容量である．一般的に Cin は C1 と比較して小さい値であり C1 + Cin ∼ C1 と
近似できる．S5981の容量はデータシートより 35 pFである．Qは回路の安定性とセト








pi × 4× 106 Hz× 33× 103 Ω = 9.2 pF (3.1.10)
より大きくすれば良い．本研究では C2 = 47 pFとした．
このトランスインピーダンスアンプのノイズゲインが増加しはじめる極周波数 fz と













2pi × 35× 10−12 F× 33× 103 Ω ≈ 140 kHz (3.1.12)














続いて 4 分割ダイオードでどのように AFM および FFM の測定を行うかについて説
明する．4分割フォトダイオードではそれぞれの素子が受けた光の強度を知ることができ
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る．I-V変換回路を通じてそれぞれを光電圧にした後，それらを加減算することでカンチ
レバーのたわみ (AFM シグナル) 及びねじれ (FFM シグナル) を測定できる．カンチレ
バーのたわみ (AFMシグナル)は垂直方向の動きであるため，光のスポットの動きは 4分
割フォトダイオードに対して，
VAFM = (上部の受光量)− (下部の受光量) (3.1.13)
となる．またカンチレバーのねじれ (FFMシグナル)は水平方向の動きであるため，光の
スポットの動きは
VFFM = (左部の受光量)− (右部の受光量) (3.1.14)
となる．よって図 3.4のようにチャンネルが割り当てられているとすると，
VAFM = (V1 + V2)− (V3 + V4) (3.1.15)


































































































以下で結晶化された水晶は α-水晶 (低温水晶)と呼ばれ，573 ◦Cでは圧電性のない β-水




α-水晶は 1つの 3回対称軸と，4つの 2回対称軸を持つ．そのうちのひとつをX1 と置
き，右手系直交座標Xi(i = 1, 2, 3)を考える．Xi 座標においてX3 軸周りを ϕ回転させ，



















l11 = cosϕ l12 = sinϕ l13 = 0
l21 = − sinϕ cos θ l22 = cosϕ cos θ l23 = sin θ
l31 = sinϕ sin θ l32 = − cosϕ sin θ l33 = cos θ
(3.2.2)
となる [14]．水晶の厚さは x2 軸と平行にカットされ，また，そのエッジは x1 と平行に
カットされる．
水晶の物性定数である弾性定数 crstu，ピエゾ電気定数 erst，誘電率 ϵrs は回転後座標

















lr1ls1lt1lu1 + lr2ls2lt2lu2 +
1
2




lr1ls1lt2lu2 + lr2ls2lt1lu1 − 1
2
(lr1ls2 + lr2ls1) (lt1lu2 + lt2lu1)
]
+ c013 (lr1ls1lt3lu3 + lr3ls3lt1lu1 + lr2ls2lt3lu3 + lr3ls3lt2lu2)
+ c014 [(lr1ls1 − lr2ls2) (lt2lu3 + lt3lu2) + (lt1lu1 − lt2lu2) (lr2ls3 + lr3ls2)
+ (lr3ls1 + lr1ls3) (lt1lu2 + lt2lu1) + (lr1ls2 + lr2ls1) (lt3lu1 + lt1lu3) ]
+ C033 (lr3ls3 + lt3lu3)
+ c044 [(lr2ls3 + lr3ls2) (lt2lu3 + lt3lu2) + (lr3ls1 + lr1ls3) (lt3lu1 + lt1lu3)]
erst = e
0
11 (lr1ls1lt1 − lr1ls2lt2 − lr2ls1lt2 − lr2ls2lt1)
+ e014 (lr1ls2lt3 + lr1ls3lt2 − lr2ls3lt1 − lr2ls1lt3)
ϵrs = ϵ
0




c011 = 86.74 c
0
14 = −17.91 e011 = 0.171 e014 = −0.0406
c012 = 6.98 c
0
33 = 107.2 ϵ
0
11 = 39.21 ϵ
0
33 = 41.03




であり，c0pq，c0ip，c0ij の単位はそれぞれ 109 N/m2，C/m2，10−12 F/mである [15]．こ
れを元に SC-cutや AT-cutの切り出し角度に応じて計算することで，それぞれの物性定
数を求めることができる．












と表され，nは振動モード，d26 は圧電歪み定数，Qは水晶振動子の Q値，Vin は入力電





と表される．ここでの Gq は切り出した角度における水晶の剛性率であり c66 に対応す
る．SC-cut水晶振動子の場合，その切り出し角度は (ϕ, θ) = (21◦56′, 33◦15′)であり，前
節の式から e26，c66 を計算すると
e26 = −2.947× 10−2 C/m2 (3.2.7)
c66 = 38.70× 109 N/m2 (3.2.8)
となる．これより SC-cut水晶振動子における d26 の値は
d26 = 7.6× 10−13 m/V (3.2.9)
である．
3.2.3 水晶振動子によるエネルギー散逸および有効的な弾性力の測定
我々は AFM 探針が試料基板に及ぼした摩擦力や弾性力などの力を QCM 法によって
測定している．QCM法では基板に働いた周期的な力 Fsub(t)に対して同位相成分を周波













































となる．ここで，∆E は 1サイクルあたりのエネルギー散逸，E は振動により振動子に蓄
えられるエネルギーである．Q値と振動振幅 Aは外力一定の条件下では比例する．した
がって変化前の Q値および振幅を Q0 および A0，変化後の Q値および振幅を Q′ および













































Vref = Aref cos(ωt) (3.2.17)
とし，水晶振動子からの出力信号を
Vout = Aout cos(ωt− θ) (3.2.18)
とする．θ は水晶振動子における位相遅れである．ロックインアンプは参照信号と同相成
分 Vref1 = Vref と，90◦ 位相のずれた成分 Vref2 を入力信号 Vin を掛け合わせる．参照信号
と同相成分の入力信号を掛け合わせると




AoutAref1 {cos θ + cos (2ωt− θ)} (3.2.20)





AoutAref1 cos θ (3.2.21)
となる．同様に 90◦ 成分についても掛け合わせると

































AoutAref2 sin θ (3.2.24)




















































raw data phase + offset correction
Frequency (Hz) Frequency (Hz)
図 3.7 3 MHz SC-cut水晶振動子の共鳴曲線．ファンクションジェネレータからの出
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が常に 0になるようにフィードバック制御を行えば共振状態に常にロックできる．具体的
な手順としては，共振点付近の cos成分の傾き a Hz/Vを比例定数に用いて比例 (P)制御






















プ当たり移動距離も制御できる．校正結果によると ANPx101および ANPz100は 1Vで


















































エゾチューブ（型番：Z20H9 × 10C-EYX (C-601) 5 分割）を用いた．図 3.9 にピエゾ
チューブの概要図を示す．内側の GNDに対して外側の電極に電圧を印加すると，逆ピエ




図 3.9 ピエゾチューブ z 方向用電極の概念図．
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3.4 トポ像の取得モード




















回路，積分 (I)回路から構成されている．比例回路の比例ゲインは 1 倍，積分回路の積分
時間は 0.022 秒となっている．またその比例ゲインおよび積分時間は可変抵抗により調
節できる．REF102Pにより安定的に出力される ±10 Vの電圧を抵抗分割することによ





























する．これによりカンチレバーの幅と同程度 (20 nm 程度) のスポット径に調整できる．
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図 4.1 光てこ型 AFMユニット．
表 4.1 アプライドテクノ社製 STK-650MH-06の仕様表
STK-650MH-06
使用レーザ素子タイプ 650 nm，5 mW，ϕ5.6，アノードコモンタイプ
光出力 1.0 mW (レンズ通過後)
外径 ϕ14












ヤング率 (N/m2) 1.5× 1011
4.1.2 QCMユニット
QCMユニットとしては水晶振動子の他に，ファンクションジェネレータ (AFG3102，
















から成り立つ．ANC300は 3チャンネルの出力を持ち，Ch1に ANPz100，Ch2に x方













図 4.4 および図 4.5 は AFM-QCM 装置の全体写真およびブロックダイアグラムであ
る．顕微鏡は除振台の上に置かれ，さらに風よけのためにアクリルカバーで覆って測定を
行った．
図 4.4 エネルギー散逸顕微鏡 (AFM-QCM)の全体写真．



































change in Q-factor  Δ(1/Q)
of quartz crystal resonator
AFM unitQCM unit
図 4.5 エネルギー散逸顕微鏡 (AFM-QCM)のブロックダイアグラム．
4.2 試料作製
4.2.1 グラファイト基板







Q 値が戻るまで薄く剥ぐ必要がある．水晶振動子のホルダーは ϕ12 の磁石の上に ϕ2 の
ステンレス球を 3つ貼り付けたものを自作した (図 4.8)．ステンレス球の上に水晶振動子
を貼ると，接触面積を最小限に抑えられ，Q値の減少を最小限に抑えられる．さらに水晶
とステンレス球は GE ワニスを接着剤として利用して貼り付けた．この時も GE ワニス
の量を必要最小限に抑えることで Q値を高く保つことができる．極細同軸ケーブルの先
端に付けたばね電極を用いて，水晶振動子と発振器およびロックインアンプを接続した．











図 4.7 HOPGの貼りつけ手順．(1)つまようじ等で少量の GEワニスを乗せる．(2)
綿棒でワニスの量を調節しながら薄く延ばす．(3)ϕ1に打ち抜いた HOPGを中心に貼
り，はみ出たワニスを綿棒でふき取る．(4) 電気炉で 130◦C で 1 時間加熱した後，ポ
ストイットでグラファイトを剥ぐ．(5)水晶振動子が発振し，Q値が十分な値になるま
で複数回薄く剥ぐ．
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図 5.1 典型的な Force-Distanceカーブ．
接触後の傾き a はカンチレバーの先端付近の変位と AFM シグナル電圧との関係を表
しており，図 5.1から以下のように読み取れる．
a = 2.72× 10−3 V/nm (5.1.1)
これより，AFMシグナルとカンチレバーのたわみの変位 d (nm)の関係を求められ，さ
らにカンチレバーのばね定数は既知であるから AFMシグナルと垂直荷重 L (nN)の関係
も求められる．
d = 3.7× 102 × VAFM nm (5.1.2)
L = 7.3× VAFM nN (5.1.3)
ここでカンチレバーのばね定数は TR400PSAのデータシートより 0.02 N/mを用いた．
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5.2 Si3N4 探針-HOPG基板における表面スキャン測定
前章で説明したように 3.36 MHz SC-cut水晶振動子の中心に ϕ1に打ち抜いた HOPG
を貼り付けた．表面スキャン測定では，水晶振動子を共振状態に保ちながら AFM探針を
接触させ，Constanct-forceモードで表面スキャンを行った．この HOPG基板付 SC-cut




ら y 軸方向に進んだあとまた x方向に進む，ということ繰り返す．
5.2.1 典型的なスキャン像および断面図
図 5.2は Si3N4 探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力
像である．測定は室温・大気中で行われ，気温は 26◦C，湿度は 30 ％程度であった．表
面スキャンは Attocube のオフセット駆動を利用しており，500 nm × 250 nm の範囲
を 128×64分割で行った．1ラインのスキャン時間は 8.8 s程度で，スキャン速度は 110
nm/s となる．対して SC-cut 水晶振動子の振動振幅はグラファイトの格子定数程度の
0.24 nm で，周波数 3.36 MHz を考慮すると基板振動の最大速度 vmax = Auω = 2500
µm/s となり，スキャン速度は水晶振動子の振動速度に対して 4 桁小さい．また表面ス
キャンは Constant-force モードで行われ，荷重は約 3 nN でフィードバックをかけた．
スキャンはラスタースキャンであるため，x方向をプラス方向とマイナス方向とに動いた
2種類のデータが測定される．図 5.2の左側の Forwardは x 方向をプラス方向に進んだ
データで，右側の Backwardはマイナス方向に進んだデータである．


















図 5.2 Si3N4 探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力像．
図 5.3および図 5.4はそれぞれ図 5.2の白点線および赤点線における断面図である．白
点線は y = 85 nmにおける断面で，赤点線は y = 220 nmにおける断面である．さらに
この断面図は，ホワイトノイズ成分を減らすために 3ライン近傍で平均化している．
図 5.3(a) は図 5.2 の白点線におけるトポ像の断面図である．グラファイトのステップ
構造が明瞭に観察されている．観測されたステップの高さは 4 nm程度である．グラファ
イトの層状構造の層間間隔は 0.34 nmであることから，12層程度のステップということ
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変化量は 3 × 10−3 ppm 程度である．これより 1 サイクルあたりのエネルギー散逸 ∆E
を計算すると，





≈ 6 eV (5.2.1)
となる．ここで E = (1/4)Mcω2RA2u であり，Mc は水晶振動子の質量で 2.96 × 10−5 kg
である．
Chenらによると，グラファイトの AB積層構造の層間結合エネルギーは PBE/DFT-





接触面積を考える．Si3N4 探針についてはヤング率 Et = 1.5× 1011 N/m2，ポアソン比
νt ∼ 0.3であり，グラファイト基板についてはヤング率 Es = 2.0× 1011 N/m2，ポアソ


















= 1.4× 1011 N/m2 (5.2.4)
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3× 15× 10−9 m× 3× 10−9 N




= 6.3× 10−10 m　 (5.2.7)
Sc = pir
2
c = 1.2 nm
2 (5.2.8)
となる．ここで探針の曲率半径 R = 15 nmを使用した．よって表面スキャンの間は，10
個程度の原子が接触していると考えられる．この 10 個の原子がそれぞれ 12 層のステッ
プ構造エッジ部分のダングリングボンドの結合エネルギーの影響を受けると考えると，1
サイクルあたりに乗り越えるエネルギー ∆Ecal は，
∆Ecal = 10× 12× 55.15× 10−3 ≈ 7 eV (5.2.9)
と見積もられる．単純な計算ではあるが測定値と近しい値であり，合理的であると思われ
る．グラファイト 1層のステップによるエネルギー散逸を測定したい場合は 0.5 ∼ 1 eV
程度の感度，∆(1/Q)でいうと 0.5× 10−3 ppm程度の感度が必要となる．















= 20 ∼ 30 N/m (5.2.10)
となる．さらに片振幅 Auを用いてバネ定数 κ = 20 N/mとして水平力 Fl を計算すると，
Fl = κAu ≈ 2 nN (5.2.11)
となり，コンタクトモード FFMを使用した過去の実験と比較しても妥当な値であると言
える [4]．
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図 5.4 は赤点線における断面図である．大まかな振舞は図 5.3 と同様である．エネル
ギー散逸はステップ構造に近づくと増加し始め，ステップ構造の中央付近でピークを取
り，元に戻る．そしてステップ構造による ∆(1/Q) の変化量は 2 ∼ 3 × 10−3 ppm程度
である．また有効的な弾性力像も図 5.3と同様に，ステップ構造に近づくときに一旦減少
し増加に転じたあと，ステップを過ぎるところでピークを取る．そしてステップ構造によ
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図 5.3 y = 85 nmにおけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力像の断面図．







































































100 200 300 400 5000
図 5.4 y = 220 nmにおけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力像の断面図．
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5.2.2 エネルギー散逸像および有効的な弾性力像の垂直荷重依存性
図 5.5は Si3N4 探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力
像の垂直荷重依存性である．測定は室温・大気中で行われ，気温は 23◦C，湿度は 25％程
度であった．表面スキャンは Attocube のオフセット駆動を利用しており，1000 nm ×
500 nmの範囲を 128×64分割で行った．1ラインのスキャン時間は 8.8 s程度で，スキャ
ン速度は 220 nm/sとなる．SC-cut水晶振動子の振動振幅は，ステップ構造におけるエ
ネルギー散逸や有効的な弾性力の増加が最も大きいと考えられる 0.24 nmとした．周波
数 3.36 MHzを考慮すると，基板振動の最大速度 vmax = Auω = 2500 µm/sとなり，ス
キャン速度は水晶振動子の振動速度に対して 4桁小さい．スキャンはラスタースキャンで
行っているが，Forwardと Backwardに大きな差はないので Forwardのデータのみを載
せている．表面スキャンは Constant-forceモードで行われ，一定荷重を 0 ∼ 10.8 nNの
範囲で徐々に変えながらスキャンを行った．







図 5.6(a)，(b)，(c)，(d)，(e)，(f) はそれぞれ一定荷重 0 nN，1.4 nN，3.6 nN，5.8
nN，7.2 nN，10.8 nNの時のスキャン像の断面図である．図 5.5の点線における断面図
で，ホワイトノイズを省くために 5ライン近傍で平均化している．トポ像の断面図より，
ステップ構造の高さは 4 ∼ 5 nm程度であり，12 ∼ 15層程度のステップ構造であると考
えられる．
図 5.6 の中央列は ∆(1/Q) の変化の断面図であり，全ての一定荷重においてステップ
構造に差し掛かったところで ∆(1/Q) は増加し始め，ステップの中央付近でピークを取
るような典型的な振舞となっている．しかしながら，ステップ構造による ∆(1/Q) の変
化量は，小荷重領域 (a)0 nNと (b)1.4 nNでは 1×10−3 ppm程度であるが，(c)3.6 nN




小荷重領域 (a)0 nNと (b)1.4 nNでは 1×10−3 ppm弱程度であるが，(c)3.6 nN以上の
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一定荷重では 2 ∼ 3×10−3 ppm程度に増加している．
これよりステップ構造によるエネルギー散逸と有効的な弾性力の増加は荷重に対してべ
き的に変化すると考えられる．
図 5.5 Si3N4 探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力
像の垂直荷重依存性．
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図 5.6 Si3N4 探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力
像の垂直荷重依存性の断面図．
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5.2.3 エネルギー散逸像および有効的な弾性力像の基板振幅依存性
図 5.7 は Si3N4 探針-HOPG 基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性
力像の基板振幅依存性である．測定は室温・大気中で行われ，気温は 24◦C，湿度は 30
％程度であった．表面スキャンは Attocubeのオフセット駆動を利用しており，1000 nm
× 500 nmの範囲を 128×64分割で行った．1ラインのスキャン時間は 8.8 s程度で，ス
キャン速度は 220 nm/sとなる．SC-cut水晶振動子の振動振幅は 0.012 ∼ 0.36 nmの範
囲で変化させた．周波数 3.36 MHz を考慮すると，大振幅における基板振動の最大速度
vmax = Auω = 3800 µm/sとなり，スキャン速度は水晶振動子の振動速度に対して 4桁
小さい．表面スキャンは Constant-forceモードで行われ，荷重は約 3 nNでフィードバッ
クをかけた．




ルギー散逸像ではグラファイトの格子定数程度の基板振幅である (d)0.24 nm 前後では，
ステップ構造におけるエネルギー散逸の増加が観察されているが，格子定数より一桁小さ
い (a)0.012 nmや (b)0.024 nmではステップ構造によるエネルギー散逸は観察できない．
さらに，格子定数のオーダーの基板振幅でも，格子定数とほぼ等しい (d)0.24 nmに比べ
ると (c)0.12 nmや (d)0.36 nmではステップ構造によるエネルギー散逸の増加が観測さ
れにくい．また有効的な弾性力像でも同様で，格子定数よりも一桁小さい (a)0.012 nmや
(b)0.024 nmでは有効的な弾性力の増加は観測されにくい．ここでもグラファイトの格子
定数程度の基板振幅である (c)0.12 nmや (d)0.24 nmのときにステップ構造による弾性
力の増加が観測されやすい．定量的な説明は断面図を比較して行うこととする．






図 5.8(d)0.24 nm のエネルギー散逸像の断面図より，大きなステップ構造における
∆(1/Q)の変化量は 2× 10−3 ppm程度で，ステップ構造の中央付近でピークを取ってお
り，前項の振舞がここでも再現されている．しかしながらステップ構造でピークを取る振
舞は格子定数前後の振幅である (c)，(d)でも観察されている．対して小振幅領域では，全
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図 5.8 Si3N4 探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力
像の基板振幅依存性の断面図．
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図 5.9 Si3N4 探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力
像の基板振幅依存性 (Backward)．
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図 5.10 Si3N4 探針-HOPG 基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性
力像の基板振幅依存性の断面図 (Backward)．






































摩擦係数である．水晶振動子による基板振動は Xs(t) = Xs0 cos(ωRt)と表している．ま
た，ステップ構造の基板ポテンシャルは，ダングリングボンドによりポテンシャルが増加
していることが予測でき，正弦波にローレンツ関数を掛け合わせることで表している．右
辺第 1項はばねの復元力項，第 2項は粘性摩擦項，第 3項は探針が基板ポテンシャルから
受ける力である．QCM法では基板の感じる力 Fsub(t)のうち，基板振動と同相成分を周



















Mc は水晶振動子の質量である．⟨· · · ⟩t = 1T
∫ T
0
· · · dt であり，1 周期分の時間平均であ
る．これは基板に働く力のフーリエ係数を求めることに相当する．式 (5.2.12)を数値的に
解き，基板に働く力 fsub の時間変化を求めることで，QCMにより検出される ∆fR/fR
と∆(1/Q)を計算できる．
実際の計算では無次元時間 τ = ωRtおよび x = (2pi/a)X を用いて運動方程式を無次元
化したあとに，ルンゲ-クッタ法を用いて数値的に解く．
x¨t = −kxt − η(x˙t − x˙s)− u0 sin(xt − xs) (5.2.15)
ここでは x˙ = dx/dτ，k = K/mω2R，η = H/mω2R，u0 = 4pi2U0/mω2Ra2 と置いた．こ
の無次元化した系の運動方程式において，基板に働く力 fsub は
fsub = +η(x˙t − x˙s) + u0 sin(xt − xs) (5.2.16)
となる．この運動方程式をルンゲ-クッタ法で解析的に解き，基板振動の 1周期分の基板




1. x方向のスキャン範囲と分割数を指定し，1点あたりの基板位置移動距離 ∆Xs と
1点あたりの測定時間を指定する．
2. パラメータm，K，H，aを与え，それぞれ無次元化パラメータに変換する．
3. 基板振幅のパラメータである Xs0 を指定し，同様に無次元化する．
4. ルンゲ-クッタ法を用いて 1周期辺りの無次元化した基板に働く力 fsub とそのフー
リエ係数 ⟨(fsub/xs0) cos τ⟩τ，⟨(fsub/xs0) sin τ⟩τ を求める．このとき，基板振動
と同相成分 ⟨(fsub/xs0) cos τ⟩τ は QCMの共振周波数変化 ∆fR/fR に対応し，逆
位相成分は ⟨(fsub/xs0) sin τ⟩τ は Q値の逆数の変化 ∆(1/Q)に対応する．
5. x方向に ∆Xs だけ移動する．
6. 4および 5を繰り返し，全スキャン範囲のそれぞれの点における無次元化した基板
に働く力 fsub とそのフーリエ係数 ⟨(fsub/xs0) cos τ⟩τ，⟨(fsub/xs0) sin τ⟩τ を求め
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る．ここで求めたフーリエ係数は無次元化された値であり，その値は ∆fR/fR と
∆(1/Q)の測定値と単純比較できない．




































という関係がある．ここで ⟨· · · ⟩τ は時間平均





· · · dτ (5.2.19)













基板に働く力 fsub のフーリエ係数 ⟨(fsub/xs0) sin τ⟩τ，⟨(fsub/xs0) cos τ⟩τ は，それぞれ
エネルギー散逸 ∆(1/Q)および有効的な弾性力 ∆fR/fR に比例する値であり，パラメー
タ cは掛けていない．また，図中の赤点線はステップ構造を考慮した基板ポテンシャルで
あり，ステップ構造による効果は sin 波に切片 1 のローレンツ関数 FLorentz(xs) を掛け





γ = 0.05× 10−9
A = 2× 10−9
γ と Aは実際に計算に使用した値である．
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図 5.12の基板振幅はそれぞれ (a) 0.012 nm，(b) 0.24 nm，(c) 1.00 nmである．グラ
ファイトの格子定数より一桁小さい (a) 0.012 nm の基板振幅では，⟨(fsub/xs0) sin τ⟩τ
はステップ構造によるポテンシャルピーク部分において明確な変化は見られず，
⟨(fsub/xs0) cos τ⟩τ においてもポテンシャルピーク部分で特に変化は見られない．基板格
子定数より小さな振幅では，質点がポテンシャルの谷にトラップされているため，ポテ
ンシャルピーク部分でもそれを乗り越えることができないため，エネルギー散逸も有効
的な弾性力も増加しない．それに対し (b) 0.24 nmの基板格子定数程度の基板振幅では，




な弾性力も増加する．⟨(fsub/xs0) sin τ⟩τ 　つまりエネルギー散逸がダブルピークを取っ
ているのは，トムリンソンモデルが実際の測定系に比べて非常に単純であるからだと考え
る．測定では原子 10 個程度の接触面になっているため，実際の測定では 10 個の原子に
おけるエネルギー散逸が平均化され，計算で得られるようなダブルピークはとらないと考
えられる．さらに大きな (ｃ)1.00 nmの基板振幅では，⟨(fsub/xs0) sin τ⟩τ はポテンシャ













m (kg) 3.1× 10−13
K (N/m) 3.2× 103
η (Ns/m) 2.5× 10−5
U0 (J) 1.2× 10−17








































































































































































図 5.12 1 次元トムリンソンモデルによるステップ構造を考慮した基板ポテンシャル
におけるエネルギー散逸および有効的な弾性力の基板振幅依存性．









温は 24◦C，湿度は 30％程度であった．スキャン範囲は 1000 nm × 500 nmで，分割数












図 5.14および図 5.15はそれぞれ図 5.13の白点線および赤点線における断面図である．
白点線は y = 100 nm における断面で，赤点線は y = 300 nm における断面である．さ
らにこの断面図は，ホワイトノイズ成分を減らすために 3ライン近傍で平均化している．
図 5.14(a) およびまた図 5.15(a) は図 5.13 のトポ像の白点線および赤点線における断面
図である．どちらの断面図においてもグラファイトのステップ構造が明瞭に観察されてお
り，観測されたステップの高さは 3 nm であり，10 層程度のステップ構造だと考えられ
る．図 5.14(b)および図 5.15(b)はエネルギー散逸像の白点線および赤点線における断面
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ると考えられる．ステップ構造による ∆(1/Q)の変化量は 1.5 ∼ 3× 10−3 ppmであり，
Constant-Forceモードの場合と同程度である．また，ステップエッジ以外の場所では，上
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図 5.14 y = 100 nmにおけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力像の断面図
(Constant-heightモード)．
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– ステップ構造による ∆(1/Q)の変化量は 3×10−3 ppm程度であり，これより
1サイクルあたりのエネルギー散逸∆E を計算すると 6 eV程度となる．
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に近づくと斥力に転じるという，レナード-ジョーンズ・ポテンシャル的な振
舞だと考えられる．
– ステップ構造による∆fR/fR の変化量は 2 ∼ 3×10−3 ppm程度であり，有効
的なバネ定数で 20 ∼ 30 N/m程度，水平力で 2 nN程度になる．
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